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Resum 
Al treball presentat s’explica la preparació d’una barreja binaria formada per un polímer biodegradable 
anomenat poliàcid làctic (PLA) amb un fàrmac conegut com cloramfenicol (CLA). Es prepararà a partir 
de dos compostos de PLA, un format per un sol enantiòmer (PLLA) y l’altre format per una barreja dels 
dos (PDLLA). Això ens permetrà determinar les seves diferencies de comportament. En el document es 
tracten diferents temes des de la preparació de mostres per solvent-casting fins a mètodes analítics 
com la calorimetria d’escombrat diferencial (DSC) y l’espectroscòpia dielèctrica de banda ampla. A més 
es fa un estudi teòric sobre les tècniques analítiques utilitzades y sobre els compostos emprats. També 
s’inclou informació sobre el procés de recollida i tractament de les dades obtingudes. 
El treball gira principalment al voltant de l’estudi de la temperatura de transició vítria (Tg), però també 
s’estudien altres propietats del compostos utilitzats: temperatura de fusió, temperatura de 
cristal·lització, canvis en la capacitat calorífica, permitivitat y temps de relaxació molecular. Les mostres 
preparades consistiran principalment en barreges amb diferents percentatges de cada compost amb 
la fi d’estudiar com canvien les variables que s’acaben d’esmenar a mesura que canvia la composició 
de la barreja i como afecta això a l’estabilitat del fàrmac. 
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Resumen 
En el trabajo presentado se explica la preparación de una mezcla binaria formada por un polímero 
biodegradable llamado poliácido láctico (PLA) y un fármaco conocido como cloranfenicol (CLA). Se 
prepararán a partir de dos compuestos de PLA, uno formado por un solo enantiómero (PLLA) y otro 
formado por una mezcla de los dos (PDLLA). Lo que nos va a permitir determinar sus diferencias de 
comportamiento. En el documento se tratan diferentes temas desde la preparación de muestras por 
solvent-casting, hasta métodos analíticos como la calorimetría de barrido diferencial (DSC) y la 
espectroscopía dieléctrica de banda ancha (BDS). Además, se hace un estudio teórico sobre las técnicas 
analíticas utilizadas y sobre los compuestos utilizados. También se incluye el proceso de recogida y 
tratamiento de los resultados obtenidos. 
El trabajo gira principalmente alrededor del estudio de la temperatura de transición vítrea (Tg), pero 
también se estudian otras propiedades de los compuestos utilizados: temperatura de fusión, 
temperatura de cristalización, cambio de capacidad calorífica, permitividad dieléctrica y tiempo de 
relajación molecular. Las muestras preparadas consistirán principalmente en mezclas con diferentes 
porcentajes de cada compuesto con el fin de estudiar cómo cambian las variables que se acaban de 
mencionar a medida que cambia la composición de la mezcla y como afecta esto a la estabilidad del 
fármaco. 
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Abstract 
In the presented project it is explained the preparation of a binary mixture formed by a biodegradable 
polymer known as polylactic acid (PLA) and a drug called chloramphenicol (CLA). Samples will be 
prepared from different compounds of PLA, the first one only composed of one enantiomer (PLLA) and 
the second one formed of a mixture of both enantiomers (PDLLA). Witch will let us determine its 
differences. Also, the document is about different subjects such as sample preparation by the solvent-
casting method or analytic procedures like differential scanning calorimetry (DSC) and broadband 
dielectric spectrometry (BDS) A theorical study about such analytic techniques is done too. Information 
about how to treat the obtained results is also included. 
The project is mainly about the study of glass transition temperature (Tg), but it also is studied other 
proprieties of the used compounds: fusion temperature, crystallization temperature, changes in the 
calorific capacity, permittivity and molecular relaxation time. The prepared samples consist mainly in 
mixtures with different percentages of each of the compounds with the purpose of study how these 
variables change when the composition of the mixture is changed and how do this affect to the stability 
of the drug. 
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Glosario 
Se han añadido unos listados de símbolos de variables, siglas y abreviaciones con el propósito de que 
queden recogidos en un mismo lugar del documento y así facilitar la lectura. 
Símbolos: 
Nombre Símbolo Unidades 
Área A m2 
Campo eléctrico E N/C o V/m 
Capacidad de un condensador C F 
Capacidad de un condensador en el vacío C0 F 
Carga Q C 
Coeficiente de correlación r  
Concentración c % 
Constante universal de los gases ideales R J/mol·K 
Desplazamiento eléctrico D C/m2 
Diferencia de capacidad calorífica a presión constante Cp J/g·K o J/mol·K 
Diferencia de potencial o voltaje V V 
Diferencia de temperatura T ºC o K 
Distancia o espesor d m 
Energía de activación Ea J/mol 
Entalpía de cristalización Hc J/g 
Entalpía de fusión Hf J/g 
Flujo de calor HF W/g 
  Memoria 
viii   
Frecuencia angular  rad/s 
Frecuencia lineal f s-1 o Hz 
Frecuencia máxima lineal fmax s-1 o Hz 
Masa m kg, g o mg 
Parámetro ajustable de la ecuación de Gordon-Taylor K - 
Parámetro de fuerza Df  
Permitividad  C2/N·m2 
Permitividad en el vacío 0 C2/N·m2 
Permitividad imaginaria ’’ C2/N·m2 
Permitividad real ’ C2/N·m2 
Permitividad relativa a un dieléctrico r C2/N·m2 
Polarización P C2/m2 
Susceptibilidad a la polarización  - 
Temperatura T ºC o K 
Temperatura de cristalización Tc ºC o K 
Temperatura de fusión Tf ºC o K 
Temperatura de transición vítrea Tg ºC o K 
Temperatura de Volguel T0 K 
Tiempo t min o s 
Tiempo de relajación característico  s 
Tiempo de relajación máximo max s 
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Velocidad de cambio de temperatura k ºC/min 
Abreviaciones: 
Siglas Nombre 
3D Tridimensional 
BDS Espectroscopía dieléctrica de banda ancha 
CLA Cloranfenicol 
DSC Calorimetría diferencial de Barrido 
HN Havriliak-Negami 
IUPAC International Union of Pure and applied Chemistry 
PDLA Poli(D-ácido láctico) 
PDLLA Poli(DL-ácido láctico) 
PET Tereftalato de polietileno 
PLA Ácido poliláctico o Poliácido láctico 
PLLA Poli(L-ácido láctico) 
VFT Vogel-Fulcher-Tamman 
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1. Introducción 
Los medicamentos constan de principio activo, responsable de la acción farmacológica, y los 
excipientes, sustancias auxiliares que ayudan a que el principio activo se formule de manera estable, 
eficaz y, sobre todo, segura para el paciente. Desde un punto de vista físico, el principio activo puro se 
encuentra normalmente en fase cristalina, fase que resulta poco soluble en medio acuoso, lo que 
dificulta su absorción una vez entran en el organismo. Una estrategia para evitar este problema es 
utilizar la fase vítrea o amorfa del mismo compuesto farmacéutico, es decir, una fase con apariencia 
sólida pero desordenada, ya que un medicamento amorfo tiene un perfil de disolución mejor que el 
mismo medicamento en fase cristalina. Aunque la fase vítrea permita incrementar la solubilidad en 
tiempos cortos y por tanto la adsorción del principio activo, tiene la desventaja de ser físicamente 
inestable y de transformar espontáneamente en la fase cristalina. 
El trabajo que se propone en este proyecto es el estudio experimental de la dinámica molecular 
(relajación de difusión) y de las propiedades termodinámicas de dispersiones sólidas amorfas de 
compuestos farmacéuticos en un polímero biodegradable, a saber, el poliácido láctico (PLA), que se 
utiliza comúnmente para encapsulado de fármacos. La obtención de dispersiones binarias permite 
normalmente metaestabilizar la fase amorfa en un rango de temperatura mayor que el rango de 
metaestabilidad del compuesto farmacéutico puro. Esto permite evitar que el fármaco transforme a la 
fase cristalina. Las técnicas experimentales que se van a utilizar son sobre todo la calorimetría de 
barrido diferencial (DSC) y la espectroscopia dieléctrica de banda ancha (BDS), que permite estudiar 
experimentalmente la dinámica molecular y macromolecular de muestras orgánicas. Las muestras 
binarias se prepararán desde una disolución en solventes orgánicos, ya sea por solvent-casting seguido 
de un calentamiento para evaporar los solventes. Además de estudiar cómo afecta la presencia del 
polímero a la dinámica del compuesto farmacéutico, se comprobará su influencia en la estabilidad 
física del sistema binario respecto del material puro. El proyecto permite combinar el estudio de un 
aspecto microscópico del material (movimiento molecular) con la determinación de una propiedad 
macroscópica de gran interés desde un punto de vista aplicado y comercial para las farmacéuticas (la 
estabilidad de una formulación).  
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1.1. Objetivos del trabajo 
Se han determinado una serie de objetivos a alcanzar durante este trabajo. Los objetivos marcados 
están relacionados tanto con los procesos experimentales que se han llevado a cabo como con los 
conocimientos teóricos acerca de los productos utilizados. 
El objetivo principal del trabajo es estudiar una serie de muestras con la intención de encontrar una 
muestra amorfa que tenga estabilidad en un amplio rango de temperaturas. Esta muestra será una 
mezcla binaria de PLA y cloranfenicol. Además, se prepararán a partir de dos tipos diferentes de PLA 
que son PLLDA y PLLA, para así poder observar las diferencias que ello implica. También serán 
preparadas con distintos porcentajes de composición, para poder ver la evolución de los fenómenos 
que se encuentren a medida que se va alterando dicha composición. Las muestras serán preparadas 
mediante solvent-casting y serán analizadas mediante calorimetría de barrido diferencial y 
espectroscopía dieléctrica de banda ancha. 
Con los resultados de las muestras en calorimetría se pretende estudiar cuando aparecen y cuando 
varían los diferentes fenómenos de interés de un termograma: la temperatura de transición vítrea, el 
cambio en la capacidad calorífica, las temperaturas y energías de cristalización y de fusión en el caso 
en que las haya. Para estudiar la variación de la temperatura de transición vítrea se usará la ecuación 
de Gordon-Taylor. 
Con los resultados de espectroscopia dieléctrica se pretende estudiar el tiempo de relajación molecular 
para así poder observar la temperatura de transición vítrea de una forma alternativa y poder comparar 
con los resultados obtenidos mediante calorimetría de barrido diferencial. También se estudiará la 
permitividad dieléctrica de las distintas muestras en función de la temperatura y la composición. 
Además, se harán una evaluación económica del proyecto y un análisis del impacto ambiental que 
supone. 
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2. Fundamentos Teóricos 
En este apartado se recogen los fundamentos teóricos principales del trabajo están divididos en tres 
apartados: el primero hace referencia al estado amorfo el segundo a los productos principales que se 
han utilizado y en el tercero quedan la teoría alrededor de las técnicas experimentales que se han 
utilizado. 
2.1. Estado amorfo de la materia 
La materia en estado sólido puede describirse de distintas maneras en función de la forma en la que 
se encuentran (ordenadas o) no las moléculas que lo forman. Si se parte de una substancia en estado 
líquido la cual es enfriada lentamente, siempre que las moléculas que la forman lo permitan, estás irán 
adquiriendo una estructura concreta hasta formar un sólido cristalino. Pero en el caso en que se enfríe 
de manera súbita y las moléculas no tengan tiempo de ordenarse de la manera adecuada se formará 
un sólido amorfo o vítreo. 
La formación de un sólido amorfo o cristalino no depende exclusivamente de la temperatura a la que 
se enfríe, en algunos casos está determinado por la capacidad de ordenarse de las moléculas que 
forman la substancia. En el caso de mezclas o moléculas de gran tamaño las moléculas pueden llegar a 
tener tantas dificultades para adquirir un orden que nunca llegan a ordenarse. 
Cuando se tiene un líquido por debajo de su temperatura de fusión sin que se observe cristalización se 
conoce como un líquido subenfriado. En este estado ocurre que a medida que se va disminuyendo la 
temperatura las moléculas tienden a perder paulatinamente la movilidad característica de un líquido 
mientras la densidad y la viscosidad de la substancia va aumentando. Si se sigue enfriando llega un 
momento en el que la movilidad de las moléculas es prácticamente nula, es la temperatura de 
transición vítrea. Esta temperatura es detectable mediante experiencias térmicas (DSC) como la 
temperatura a la que una muestra absorbe más calor, en experiencias dinámicas (BDS) como la 
temperatura a que el tiempo máximo de relajación está alrededor de los cien segundos y en 
experiencias reológicas como el tiempo en el que la viscosidad alcanza los 1013 Poise. 
En el caso de polímeros se observa que el grado de cristalinidad no siempre es total. Al estar formado 
de cadenas largas se ha comprobado que las cadenas se van plegando y ordenando simultáneamente. 
Pero esto ocurre solo de manera parcial. Encontramos que dentro de una misma muestra polimérica 
hay zonas ordenadas siguiendo la estructura cristalina y zonas que siguen la estructura amorfa (ver 
figura 2.7 más adelante). Es por este fenómeno que se habla de substancias semicristalinas.  
  
  Memoria 
16   
2.2. Productos Empleados 
Este primer apartado teórico se recoge información de interés sobre el ácido poliláctico y el 
cloranfenicol. Además, también se ha dedicado un espacio para explicar la diferencia entre los distintos 
tipos de ácido poliláctico que se ha utilizado. No debe confundirse este apartado con una ficha técnica 
o de seguridad sobre los productos, pues ese apartado se encuentra en el anexo. 
2.2.1. Ácido poliláctico 
El ácido poliláctico o poliácido láctico es un polímero constituido por monómeros de ácido láctico. 
Tiene propiedades parecidas a las del tereftalato de polietileno (PET) que se utiliza para hacer envases. 
Una de sus principales características es su biodegradabilidad. Se degrada fácilmente en agua y dióxido 
de carbono. El poliácido láctico es el segundo bioplástico con mayor volumen de consumo en el mundo 
(Cerasana 2016). 
 
Figura 2.1. Monómero de ácido láctico, la unidad que repetida forma la cadena de 
poliácido láctico. 
El ácido poliláctico puede ser procesado por impresión 3D, moldeado por inyección y spinning. Esta 
amplia gama de procesos permite moldear el polímero al gusto, haciéndolo válido para una amplia 
gama de aplicaciones. 
Si a esto le añadimos la capacidad de biodegradarse lo convierte en un material muy práctico por 
ejemplo para implantes médicos tales como anclajes, tornillos, placas, pasadores, varillas y mallas 
(Rafael Auras et al. 2010). Dependiendo del tipo de ácido poliláctico usado, podemos observar que 
puede estar dentro del cuerpo entre seis meses y dos años. Es una degradación deseable ya que se 
corresponde con la capacidad regenerativa, por ejemplo, de huesos a medida que estos se van 
curando. Las características de resistencia de los implantes están bien documentadas (A. Nazre et al. 
1994). En este punto encontraríamos la parte más relacionada con el trabajo llevado a cabo. La 
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capacidad de degradación en compuestos inocuos dentro del cuerpo humano es lo que lleva a pensar 
que puede tener utilidad como excipiente polimérico para el transporte de fármacos. 
Gracias a la capacidad de degradación del poliácido láctico permite ser utilizado como material de 
envasado decompostable especialmente para comida. 
   
Figura 2.2. Ejemplos de la utilización del poliácido láctico como medio de envasado 
para comida. En la primera imagen como vasos para bebidas en un restaurante y en la 
segunda como bolsitas para el té. 
2.2.2. PLLA o PDLLA 
Existe tres polímeros a los que se podría hacer referencia al hablar de poliácido láctico. Estos tres son 
el poli(D-ácido láctico) (PDLA), el poli(L-ácido láctico) (PLLA) y el poli(DL-ácido láctico). Los dos primeros 
polímeros están formados únicamente por los enantiómeros L o D respectivamente. Esto es debido a 
que el monómero de partida es una molécula quiral. El tercer polímero mencionado es la mezcla de 
los otros dos en un porcentaje concreto. 
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Figura 2.3. Esquema donde se muestran los dos enantiómeros del poliácido láctico. 
Cuando a lo largo del trabajo se hace mención del poliácido láctico comercial se está haciendo 
referencia a poliácido láctico comprado que consiste totalmente en una preparación compuesta 
únicamente por el enantiómero L. Esto quiere decir que tiene las características geométricas 
adecuadas para cristalizar. Por lo tanto, no se podrá observar ni cristalización ni fusión. 
De la misma manera cuando se hace referencia al polímero sintetizado en el laboratorio se habla de 
un polímero que mezcla los dos enantiómeros en proporción de peso 75 L – 50 D. Al encontrarse dos 
estructuras diferentes mezcladas las moléculas no encuentran la forma para poder ordenarse de 
manera adecuada que les permitiría cristalizar. 
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2.2.3. Cloranfenicol 
El cloranfenicol o cloromicetina es un antibiótico que se obtuvo por primera vez de Streptomyces 
venezuelae, una bacteria saprofita1 del suelo del Orden Actinomicetales, aunque más tarde se obtuvo 
a partir de otras especies de Streptomyces y en la actualidad se produce por síntesis química. Es un 
antibiótico que inhibe la síntesis de proteínas, esto hace que la actividad de la enzima peptidil 
transferasa al unirse a la subunidad 50S del ribosoma quede bloqueada, haciendo que no se forme el 
enlace peptídico (J. Ehrlich et al. 1947). 
Su nombre sistemático según la IUPAC es (2,2-Dicloro-N-[1,3-dihidroxi-1-(4-nitrofenil)propan-2-
il]acetamida, su fórmula es C11H12N2Cl2O5 y su peso molecular es de 323.131 g/mol. Es administrado 
vía oral y parenteral y es excretado a través de la leche materna y de los riñones.  
 
Figura 2.4. Diferentes representaciones gráficas de la estructura molecular del 
cloranfenicol. 
El cloranfenicol el un fármaco térmicamente estable. Es efectivo contra un gran número de 
microorganismos. La OMS aboga por su uso en muchos países en vías de desarrollo en los que hay 
dificultades para obtener tratamientos más baratos. Se utiliza para tratar los riñones y el hígado entre 
                                                          
 
 
1 Las bacterias saprofitas son las bacterias que no se desarrollan en el organismo vivo y que se alimentan de los 
desperdicios de alimentos generados por el propio organismo. En contraposición tenemos a las bacterias 
patógenas, que entran en el cuerpo y crecen dentro del organismo y que puede causar infecciones. La mayoría 
de las bacterias saprofitas son inofensivas para los humanos, pero algunas pueden ser dañinas a través de las 
toxinas que segregan. Hay muchas especies de bacterias saprofitas en el cuerpo humano y se localizan en la 
piel, el tracto gastrointestinal y la flora vaginal de las mujeres. 
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otras cosas. Se han descrito varios efectos secundarios relacionados con el consumo de cloranfenicol, 
pero solo han sido documentados en casos de sobredosis o en pacientes altamente vulnerables. 
El cloranfenicol es una sustancia blanca y cristalina, neutra con un sabor muy amargo. Se mantiene 
estable en soluciones neutras y ácidas, a más de 10 de pH. El fármaco es inactivado. Moderadamente 
soluble en agua, mucho más soluble en alcohol y éter. Las soluciones a partir de los 37 ºC se deterioran 
paulatinamente con una vida media de seis meses. Es resistente a temperaturas de esterilización lo 
cual es muy común en laboratorios microbiológicos. 
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2.3. Métodos Experimentales 
Se ha dedicado este apartado a los diferentes métodos experimentales utilizados: la calorimetría de 
barrido diferencial y la espectroscopía eléctrica de banda ancha. 
2.3.1. Calorimetría de barrido diferencial 
Los métodos de análisis térmicos son definidos como un grupo de técnicas en las que se mide una 
propiedad física de una sustancia y/o de sus productos de reacción en función de la temperatura 
mientras la sustancia se somete a un programa de temperatura controlado (R. C. Mackenzie 1979). Se 
pueden distinguir más de una docena de métodos térmicos, que difieren en las propiedades medidas 
y en los programas de temperatura. Estos métodos encuentran una ampliación tanto en el control de 
calidad como en investigación con aplicaciones en productos industriales, tales como polímeros y 
productos farmacéuticos entre otros. 
El principal método de análisis térmico es la calorimetría de barrido diferencial (DSC). La calorimetría 
de barrido diferencial es una técnica analítica térmica basada en la comparación de las medidas de 
calor aportado a una muestra a analizar y a una sustancia de referencia en función de la temperatura 
de la muestra. Este proceso se lleva a cabo mediante un programa de temperaturas controladas. A 
partir de este método se pueden obtener representaciones gráficas de la diferencia de energía en 
forma de calor absorbida o emitida entre la muestra y la referencia utilizada en función de la 
temperatura de la muestra. Los gráficos obtenibles tienen el nombre de termogramas. 
Podemos ver un esquema de un horno para calorimetrías de barrido diferencial de flujo de calor en la 
figura 2.5. El calor fluye tanto hacia la muestra como hacia el material de referencia que se está 
utilizando a través de un disco termoeléctrico de constantán2 calentado eléctricamente. Desde el disco 
hasta la muestra, el calor se transfiere a través de los dos platillos. La diferencia de flujo de calor entre 
la muestra y el material de referencia es controlada mediante unos termopares de superficie formados 
por la unión entre la plataforma de constantán y los discos de Chromel3. Se puede demostrar que la 
                                                          
 
 
2 El constantán es una aleación de cobre y níquel en proporciones alrededor del 60-40%. 
3 El Chromel es el nombre comercial para una serie de aleaciones metálicas que contienen cromo, níquel y algunas 
veces hierro. 
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diferencia entre la cantidad de calor que fluye hacia los dos platillos es directamente proporcional a la 
diferencia en la salida en las dos uniones del termopar (E. A. Baxter 1969). 
 
Figura 2.5. Esquema de una celda de calorimetría de barrido diferencial de flujo de 
calor. 
Normalmente se usa el método de barrido de temperatura, pero en algunas ocasiones se opta por 
hacer experimentos isotérmicos. En este último caso el eje que anteriormente correspondía a la 
temperatura de la muestra en los gráficos se sustituye por el avance del tiempo.  
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2.3.2. Puntos de interés de un termograma 
En los termogramas que obtenemos de las calorimetrías de barrido diferencial se encuentran tres 
puntos principales que se van a estudiar: la temperatura de transición vítrea, la temperatura de 
cristalización y la temperatura de fusión. En este apartado se van a explicar en qué consisten cada uno 
de estos puntos y los fenómenos con los que se relacionan. Más adelante, en el apartado 
correspondiente a los resultados hay una pequeña explicación sobre cómo encontrar estos puntos en 
un termograma. 
 
Figura 2.6. Ejemplo de una calorimetría de barrido diferencial en la que se ven las 
partes de interés para el trabajo. 
2.3.2.1. Temperatura de transición vítrea 
La temperatura de transición vítrea, Tg, es una temperatura en la que las moléculas cambian sus 
propiedades. Al sobrepasar esta temperatura las moléculas cambian su dureza, densidad, rigidez y 
porcentaje de elongación. Cada material tiene una temperatura de transición vítrea diferente, pues es 
una propiedad intrínseca de cada uno. En el estado vítreo no tiene lugar el movimiento molecular a 
gran escala. La transición vítrea corresponde al comienzo de estos movimientos tipo-liquido de 
moléculas de gran tamaño. No debe confundirse en ningún caso con la temperatura de fusión, pues 
son conceptos distintos. 
Según el uso que se le quiera dar a la muestra en cuestión se trabaja con ella por encima o por debajo 
de su temperatura de transición vítrea. En ocasiones el estado en el que se encuentran los polímeros 
por debajo de su temperatura de transición vítrea se le llama estado vítreo, en nuestro caso cuando 
está por debajo tenemos un líquido subenfriado, que está por debajo de su temperatura de fusión. 
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2.3.2.2. Temperatura de cristalización 
La cristalización se logra a medida que el polímero ha ido obteniendo energía hasta llegar al punto en 
el que consigue establecerse en un orden concreto. Al ordenarse liberan energía, se trata de una 
transición exotérmica. 
Encontramos dos grupos de polímeros según su estructura molecular. Existen los polímeros amorfos y 
los polímeros semicristalinos. Los semicristalinos tienen la capacidad de ordenar sus cadenas formando 
una estructura cristalina en tres dimensiones. En cambio, los polímeros amorfos no pueden hacer eso 
y sus cadenas poliméricas quedan en forma de maraña.  
El porcentaje de polímero ordenado depende de cada caso, variando según el polímero que se está 
estudiando. Por lo general la diferencia entre una estructura amorfa y una cristalina más allá de la 
propia estructura molecular es la transparencia de los materiales cuyas moléculas están ordenadas de 
forma amorfa. La temperatura a la que un polímero cristaliza es conocida como Tc. 
En ocasiones como la que nos ocupa la capacidad de ordenarse de las cadenas depende de la similitud 
entre las distintas cadenas que encontramos. Tenemos un conjunto de muestras que son capaces de 
ordenarse ya que están conformadas solo por uno de los enantiómeros del mismo polímero, mientras 
que tenemos otro conjunto de muestras conformadas por una mezcla de los dos enantiómeros. 
Se puede comprobar cómo solo los polímeros que pueden tener una estructura ordenada tienen la 
capacidad de cristalizar. Este hecho justifica lo que se podrá ver en los resultados de las calorimetrías 
de barrido diferencial en las que se comprueba como el polímero comercial, que está conformado por 
un solo enantiómero, cristaliza y el polímero sintetizado en el laboratorio, que está formado por una 
mezcla de los dos enantiómeros no lo hace. Por lo tanto, solo el comercial tiene temperatura de 
cristalización.  
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Figura 2.7. Estructura cristalina de un polímero, se pueden observar diferentes 
regiones según el grado de ordenamiento.  
 
Figura 2.8. Estructura amorfa de un polímero, se puede observar la maraña de 
cadenas que forman las distintas cadenas.  
2.3.2.3. Temperatura de fusión 
La temperatura a la que los cristales de un polímero se funden es conocida como Tf. La fusión en un 
polímero hace referencia al momento en el que después de una cristalización se ha suministrado tanta 
energía que los ligámenes intermoleculares se rompen separándose los unos de los otros, se funden. 
Se trata también de una transición térmica, como la cristalización, pero en este caso es endotérmica. 
Tanto la cristalización como la fusión vistas en un termograma hacen una curva concreta y reconocible. 
El área de una curva de cristalización, calculada a partir de la integral, ha de coincidir con el área de una 
curva de fusión, también calculada a partir de una integral, pues la energía que se ha tenido que 
suministrar para fundir los cristales tiene que ser equivalente a la energía que el polímero ha tenido 
que liberar para poder formar dichos cristales.  
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2.3.3. Espectroscopía dieléctrica de banda ancha 
Otro método experimental que ha sido utilizado en este trabajo es la espectroscopía dieléctrica de 
banda ancha o BDS. La espectroscopía dieléctrica es un método de observación que permite medir las 
propiedades dieléctricas de una muestra. Este método consiste en la aplicación de un campo eléctrico 
a través de dos placas que estarán cargadas cada una con carga positiva y negativa respectivamente. 
El campo que crean permite orientar las moléculas de la muestra, o del polímero, en nuestro caso, en 
la dirección del campo que se ha generado. 
Un dieléctrico destaca por tener la capacidad de permitir el paso de un campo eléctrico, pero no el de 
corrientes. Los dieléctricos son materiales aislantes. 
Existen diferentes modelos de condensadores según su geometría: de placas paralelas, esférico o 
cilíndrico, pero me limitaré a hablar sobre el que se utilizará en los ensayos experimentales: un 
condensador de placas paralelas. Para este condensador concreto le corresponde la siguiente 
ecuación: 
𝐶0 =
𝑄
Δ𝑉
=
ε0𝐴
𝑑
 
Donde tenemos: 
 𝐶0: Capacidad del condensador en el vacío en F. 
𝑄: Carga de una de las dos placas paralelas., en C. 
Δ𝑉: Diferencia de voltaje entre las placas en V. 
ε0: Permitividad en el vacío, es constante: 8,8541878176x10
-12 C2 / N·m2. 
𝐴: Área de una de las placas en m2. 
𝑑: distancia entre las placas en m. 
(Ec. 2.1) 
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Figura 2.9. Esquema de un condensador sin polarizar y polarizado que muestra el 
comportamiento de las moléculas entre sus dos placas. 
Si se pone un material dieléctrico entre las dos placas, utilizando la misma diferencia de potencial que 
en el vacío, se puede observar como las dos placas reciben una carga superior a la que recibían en el 
primer momento. Esto es debido a que el dieléctrico crea un campo en sentido contrario al campo 
original a partir de sus cargas libres. Para compensar el nuevo campo las placas han de obtener más 
carga. A partir de esta experiencia se determina una variable εr que representa la permitividad relativa 
al dieléctrico la cual es calculable a partir de la relación entre las dos capacidades: 
𝜀𝑟 =
𝐶
𝐶0
 
Donde 𝐶 es la capacidad del condensador con el dieléctrico entre sus placas. 
A partir de las nuevas variables introducidas la primera ecuación se puede modificar de la siguiente 
manera: 
𝐶 = 𝜀𝑟𝐶0 =
𝑄′
Δ𝑉
=
𝜀𝑟𝜀0𝐴
𝑑
 
Donde 𝑄′ representa el nuevo valor de las cargas antes mencionado. 
La permitividad de un material está relacionada con la capacidad de polarización de dicho material. En 
una molécula neutra, a diferencia de las moléculas polares, las cargas totales positivas igualan a las 
cargas totales negativas. Aun así, puede ocurrir que la distribución de dichas cargas en la molécula no 
(Ec. 2.2) 
(Ec. 2.3) 
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esté compensada entre ellas. En ese caso tal molécula puede actuar como un dipolo eléctrico y recibe 
el nombre de substancia dieléctrica polar. En el caso contrario en el que las cargas sí que estén 
equilibradas geométricamente hablando, el nombre que recibiría sería substancia dieléctrica a polar. 
Si partimos que originalmente las moléculas de nuestra mezcla tienen una organización determinada 
por el azar en un momento dado. Tras la aplicación de un campo eléctrico las moléculas tenderán a 
adquirir una orientación determinada según la naturaleza de la distribución de las cargas de dichas 
moléculas. Si las moléculas son polares los momentos dipolares de las moléculas se alinearán en la 
dirección del campo que se les aplica. Esta polarización recibe el nombre de polarización de 
orientación. Aparece un momento de rotación sobre los dipolos orientado en paralelo al campo 
aplicado. En el caso de que sean moléculas no polares aparecen momentos dipolares paralelos al 
campo aplicado. Estos producidos por el desplazamiento de los electrones respecto a los núcleos de 
los átomos que recibe el nombre de polarización electrónica y por el desplazamiento de cada ion 
respecto al resto con el nombre de polarización iónica. 
La polarización total de un cuerpo puede ser expresada por un vector polarización que estaría formado 
por la suma de todas las polarizaciones por las que se ve afectado por unidad de volumen. En nuestro 
caso vamos a observar la polarización molecular en frecuencias de entre 10-2 y 107 Hz., aquí es donde 
entra en juego la espectroscopía dieléctrica. 
Suponiendo un campo eléctrico estático en el cual se encuentra un material dieléctrico lineal (la 
susceptibilidad no depende del campo eléctrico al que se ve sometido), homogéneo e isótropo (la 
polarización que sufre el material tiene la misma dirección y sentido que el campo eléctrico al que se 
ve sometido), se demuestra la relación entre la polarización y el campo aplicado con la siguiente 
ecuación: 
𝑃 = ε0𝐸 
Donde: 
𝑃: es la polarización que sufre el material en C2/m2. 
: es la susceptibilidad del material a ser polarizado. 
𝐸: es el campo eléctrico que se está aplicando en N/C o V/m. 
Se puede cuantificar el valor del desplazamiento eléctrico de un material en función del campo 
eléctrico recibido y de la permitividad absoluta del material: 
𝐷 = 𝜀0𝐸 + 𝑃 = 𝜀0𝐸 + ε0𝐸 = 𝜀0𝐸(1 + ) = 𝜀0𝜀𝑟𝐸 
(Ec. 2.4) 
(Ec. 2.5) 
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Donde: 
𝐷: es el desplazamiento eléctrico sufrido por el material en C/m2. 
Si ahora tenemos en cuenta que el campo eléctrico variará de frecuencia y amplitud con el tiempo tal 
como: 
?⃗? (𝑡) = 𝐸0⃗⃗⃗⃗ ⅇ
−ⅈ𝜔𝑡 
Donde: 
?⃗? (𝑡): es el campo eléctrico variante en función del tiempo y con forma vectorial. 
𝐸0⃗⃗⃗⃗ : es la amplitud del campo eléctrico, el valor base que se modificará según varíe el tiempo. 
𝜔: es la frecuencia angular definida a partir de la frecuencia lineal así: 𝜔 = 2𝜋𝑓 y expresada en rad/s. 
𝑡: el tiempo que irá variando expresado en s. 
Ahora si aplicamos los cambios añadidos a la ecuación del desplazamiento obtenemos la siguiente 
expresión: 
?⃗? (𝜔, 𝑡) = 𝜀0𝜀𝑟(𝜔)?⃗? (𝜔, 𝑡) 
Donde: 
?⃗? (𝜔, 𝑡): es el desplazamiento eléctrico en forma vectorial siendo función de la frecuencia angular y 
del tiempo. 
En este caso encontramos que la permitividad relativa tiene una parte real y una parte imaginaria. Es 
un número complejo y por lo tanto lo podemos expresar como la adición de las dos partes 
correspondientes: 
𝜀(𝜔) = 𝜀′(𝜔) − 𝑖𝜀′′(𝜔) 
Donde: 
𝜀′: es la parte real de la permitividad real de la substancia. 
𝜀′′: es la parte imaginaria de la permitividad de la substancia. 
Si de los resultados de una espectroscopia dieléctrica se representan las permitividades en función de 
la frecuencia para cada temperatura obtendremos que en la curva de la permitividad imaginaria hay 
(Ec. 2.6) 
(Ec. 2.7) 
(Ec. 2.8) 
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un pico y en la de la permitividad real hay un escalón. De la frecuencia del pico que obtenemos, 
podemos sacar el tiempo de relajación. Para obtener los tiempos de relajación se hace a partir de la 
ecuación de Havriliak-Negami (HN) que consiste en una ecuación empírica que nos permite 
parametrizar el pico que se observa en dichos gráficos. Lo hace a partir del pico que se observa en ellos 
y tiene en cuenta la asimetría de este. 
En el mismo espectro se puede encontrar más de una relajación, pero hay dos que son las más 
importantes. Las relajaciones de tipo , que se corresponden con las relajaciones producidas por los 
fenómenos relacionados con la transición vítrea que se acaban de mencionar y las relajaciones de tipo 
 que son las relajaciones puntuales que se observan cuando la materia está en su fase vítrea. Estas 
últimas relajaciones, a diferencia de las primeras, no son cooperativas, se corresponden a movimientos 
locales o con movimientos de grupos de moléculas muy concretos. 
Cuando el tiempo de relajación de una molécula está alrededor de los 100 segundos para una 
temperatura es cuando la temperatura analizada corresponde con la temperatura de transición vítrea. 
El tiempo de relajación de una molécula sigue una relación como la de la siguiente ecuación basada en 
el modelo de Arrhenius: 
𝜏 = 𝜏∞ⅇ
−𝐸𝑎
𝑅𝑇  
Donde: 
𝜏: es el tiempo característico de relajación molecular expresado en s. 
𝜏∞: es el valor base a partir del cual se calcula el tiempo característico de relajación molecular 
expresado en s. 
𝐸𝑎: es la energía de activación necesaria para pasar de un estado a otro expresado en J/mol. 
𝑅: constante universal de los gases ideales con valor de 8.314472 J/mol·K. 
𝑇: temperatura expresada en grados Kelvin. 
Pero para la mayoría de los materiales, se observa que la ecuación anterior deja de cumplirse y la 
energía de activación deja de ser constante con la temperatura. En este punto se utiliza la ecuación de 
Vogel-Fulcher-Tamman (VFT) que es la siguiente: 
𝜏 = 𝜏∞ⅇ
𝐷𝑓𝑇0
𝑇 − 𝑇0
 
Donde: 
(Ec. 2.9) 
(Ec. 2.10) 
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Df: Parámetro de fuerza o de relación con el inverso de la fragilidad. 
𝑇0: Temperatura de Vogel expresada en K. 
Ambos parámetros se obtienen a partir del ajuste de los datos experimentales con los que se trabaja. 
Esta ecuación existe de manera equivalente utilizando las frecuencias en vez de los tiempos de 
relajación con parámetros también equivalentes. Es con esta ecuación con la que se trabaja en los 
resultados. 
𝑓 = 𝑓0ⅇ
−𝐵
𝑇 − 𝑇0
 (Ec. 2.11) 
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3. Procedimiento Prácticos 
3.1. Procedimientos experimentales seguidos 
3.1.1. Preparación de muestras 
Se preparan muestras de 0.5 g en el caso del polímero comercial o de 0.25 g en el caso del polímero 
sintetizado. Se mezcla con la cantidad calculada de cloroformo para que el PLA esté en el 10% de 
volumen o su equivalente el 6.36% en masa. La muestra preparada debe pasarse un día en el agitador 
eléctrico. Pasado ese día se calcula la masa de CLA según el porcentaje que se desea en la muestra, se 
prepara en un bote aparte, se añade acetona hasta que se disuelve por completo y finalmente se 
mezcla con el otro bote. 
 
Figura 3.1. Prensa utilizada para sellar las cápsulas. 
 
3.1.2. Análisis en calorimetría de barrido diferencial 
Primero se toma el peso de ambas partes de la cápsula. Sobre la parte inferior se ponen dos gotas de 
la muestra y se pone a evaporar durante treinta minutos en la campana con extracción para que los 
disolventes se evaporen. Se cierra la cápsula, se pesa y se mete en el calorímetro diferencial. El peso 
que pide el programa es el de la muestra sin cápsula, calculable por diferencia. Se programa para que 
haga dos ciclos entre 0 ºC a 190 ºC en el caso del polímero comercial o tres ciclos de 0 ºC a 120 ºC en 
el caso del polímero sintetizado. Como el polímero sintetizado no cristaliza no hay que subir la 
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temperatura hasta su temperatura de fusión como en el caso del polímero comercial. Al terminar se 
saca y se vuelve a pesar para comprobar el peso real de la muestra con todo el disolvente evaporado. 
 
 
Figura 3.2. Calorímetro de barrido diferencial junto a los tanques de gases de helio y 
nitrógeno. 
3.1.3. Análisis en espectroscopía dieléctrica de banda ancha 
Se pone un spacer de 50 m en el soporto, se llena de muestra, gota a gota, hasta la mitad y se deja 
durante un día para que los disolventes se evaporen. Pasado ese día se pone en el hornillo eléctrico 
para asegurar que se evaporen por completo. Se cierra el soporte y se mete en el espectroscopio. Se 
programa para que mida las permitividades real e imaginaria en función de la frecuencia para 
diferentes temperaturas. 
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Figura 3.3. Espectrómetro dieléctrico junto a tanque de gas y ordenador. 
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3.2. Resultados calorimetría de barrido diferencial 
Los resultados obtenidos de las calorimetrías de barrido diferencial consisten en una serie de datos 
que relacionan un flujo de calor con una temperatura que han ido variando a lo largo de un tiempo 
concreto para una muestra. Como la cantidad de datos que se recogen en una única calorimetría es 
demasiado largo para incluirlo en el trabajo se van a mostrar algunos de los resultados obtenidos 
graficados. 
 
Figura 3.4. Gráfico resultante de la calorimetría con una muestra de cloranfenicol del 
20% dispersada en PLA comercial. 
En todas las calorimetrías se pueden observar los puntos comentados en el correspondiente apartado 
teórico. Además, en las obtenidas para este trabajo se puede observar un fenómeno adicional que no 
ha sido comentado anteriormente: la evaporación del disolvente que quedaba sin disolver. Aquí se 
puede ver este fenómeno en la línea superior que está más arriba que la otra y en la línea irregular que 
empieza poco después de los 170 ºC. 
En el gráfico que se añade a continuación se puede observar como aparecen dos temperaturas de 
transición vítrea. Esto es debido a que en concentraciones muy altas de cloranfenicol la mezcla no 
queda uniforme y se observa separación de las dos fases que la forman, el cloranfenicol y el poliácido 
láctico. Como se muestra en la imagen, el salto de la temperatura de transición vítrea del PLA no se 
corresponde totalmente con la temperatura del compuesto puro, sino que se encuentra desplazada 
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hacia la del CLA. Mientras que la del CLA se encuentra prácticamente en la misma temperatura que el 
producto por separado. 
 
Figura 3.5. Gráfico resultante de la calorimetría con una muestra de cloranfenicol del 
30% dispersada en PLA comercial. Se pueden observar diferentes temperaturas de 
transición vítrea. 
El trabajo se ha realizado con poliácido láctico comercial, PLLA, y con poliácido láctico sintetizado en el 
laboratorio, PDLLA, que es una mezcla de los dos enantiómeros. La diferencia entre ellos es que el 
sintetizado no cristaliza pues al ser una mezcla las moléculas no consiguen ordenarse de manera 
adecuada para hacerlo. De esta manera tenemos un fármaco amorfo en un excipiente amorfo, que 
ambos se mantienen amorfos a lo larga del espectro de temperaturas y ese era el principal objetivo 
del trabajo. 
Otro fenómeno observado al comparar las dos gráficas es que en las muestras con el producto 
sintetizado las temperaturas de transición vítrea para una misma concentración de cloranfenicol son 
siempre inferiores, también debido a la diferente composición del poliácido láctico en cada caso. 
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Figura 3.6. Gráfico del 5% en masa de cloranfenicol dispersado en poliácido láctico 
comercial. 
 
Figura 3.7. Gráfico del 5% en masa de cloranfenicol dispersado en poliácido láctico 
sintetizado. 
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3.3. Tratamiento de los resultados DSC 
A partir de los puntos donde aparecen las diversas temperaturas de transición vítrea y de las 
correspondientes concentraciones de las muestras podemos hacer una tabla y graficar los resultados, 
si ordenamos los valores obtenidos encontramos las siguientes figuras: 
 
Figura 3.8. Representación gráfica de la variación de la temperatura de transición 
vítrea en función de la concentración de cloranfenicol dispersado en poliácido láctico 
comercial y sintetizado. 
Se puede observar en la imagen dos hechos principales. Tal y como se comenta en el apartado anterior 
en el que se recogen algunos resultados, el PLLA (comercial) tiene temperaturas de transición vítrea 
más altas que el PDLLA (sintetizado). El segundo hecho observable es la distribución de los puntos en 
ambos casos. Esta distribución está estudiada a continuación. 
Gordon y Taylor formularon una ecuación que permitía predecir la temperatura de transición vítrea de 
un compuesto formado por la mezcla de dos compuestos. Por lo tanto, nos permite relacionar los 
puntos del gráfico anterior entre ellos y ver cuánto se corresponden con la ecuación propiamente 
dicha. 
Esta ecuación tiene como variables las temperaturas de transición vítrea de los compuestos puros, el 
porcentaje en tanto por uno de cada compuesto y un parámetro adicional ajustable. La función queda 
así: 
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𝑇𝑔,𝑚𝑒𝑧𝑐𝑙𝑎 =
𝑐𝑇𝑔,1 + (1 − 𝑐)𝑇𝑔,2𝐾
𝑐 + (1 − 𝑐)𝐾
 
Donde: 
𝑇𝑔,𝑚𝑒𝑧𝑐𝑙𝑎: Temperatura de transición vítrea prevista para dos compuestos dados y dos porcentajes 
dados 
𝑐: Porcentaje de uno de los compuestos en porcentaje másico. 
𝑇𝑔,ⅈ: Temperatura de transición vítrea de cada compuesto puro. 
𝐾: Parámetro adimensional ajustable. 
Se ha ajustado la ecuación anterior a los resultados obtenidos mediante el método del mínimo error 
cuadrático. Se ha buscado el parámetro 𝐾 que mejor ajustaba los resultados como variables las 
concentraciones y las temperaturas obtenidas de resultados y las de los compuestos puros. 
 
Figura 3.9. Comparación de las mejores temperaturas de transición vítrea de entre los 
resultados obtenidos con una representación de la ecuación de Gordon-Taylor 
ajustada para dichos valores y a los productos utilizados en cada caso. 
Las líneas de las ecuaciones y los puntos obtenidos se ajustan. Las líneas de las ecuaciones son 
diferentes dependiendo del tipo de poliácido láctico que se ha utilizado pues cada uno tiene una 
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(Ec. 3.1) 
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temperatura de transición vítrea cuando el compuesto es puro que es diferente. Por lo tanto, también 
habrá un parámetro ajustable diferente en cada caso. 
A continuación, se adjuntan los valores de los parámetros ajustables y de las temperaturas de cada 
compuesto: 
Tabla 3.1. Valores del parámetro K utilizados para crear en el gráfico las 
representaciones de la ecuación de Gordon-Taylor. 
Comercial Sintetizado 
K 0,310281914 K 0,20812274 
Se puede observar como en el caso del PLA comercial el valor de K es más alto. Lo que indica que su 
ecuación de Gordon-Taylor sigue una forma más parecida a una recta que uniría ambos extremos. Si 
el valor fuera 1 sería efectivamente una línea recta y si fuera mayor que uno la curvatura se produciría 
al contrario de lo obtenido. 
A continuación, se ha calculado y graficado el incremento de la capacidad calorífica que se detecta en 
cada termograma en función de la concentración de cloranfenicol en el salto que se produce al detectar 
la temperatura de transición vítrea: 
Se ha corregido el flujo de calor multiplicando por la masa inicial y dividiendo entre la nueva, más 
detalles de la ecuación concreta en el anexo de cálculos. También se ha dividido entre el incremento 
de temperatura por unidad de tiempo. 
Δ𝐶𝑝 =
𝐻𝐹 · 𝑚
𝑘 · 𝑚′
=
𝐻𝐹 · 𝑚
10 
º𝐶
𝑚𝑖𝑛 ·
1 𝑚𝑖𝑛
60 𝑠 · 𝑚′
 
Donde: 
Δ𝐶𝑝: Incremento de la capacidad calorífica a presión constante a un lado y a otro del salto de la 
temperatura de transición vítrea. Ha de estar expresado en J/g·K o en J/mol·K. 
𝐻𝐹: Es el salto en flujo de calor expresado tal y como lo expresan directamente los datos recogidos en 
W/g. 
𝑚: Es la masa al empezar en g. 
𝑚′: Es la masa de la muestra al terminar la prueba en g. Es decir, la última pesada menos el peso del 
pan y de la lid. 
(Ec. 3.2) 
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𝑘: Es la velocidad a la que cambia la temperatura con el tiempo mientras se registra la temperatura de 
transición vítrea. Es un valor elegido al hacer el programa y siempre se ha elegido 10 ºC/min. 
 
Figura 3.10. Representación gráfica de la evolución del incremento en la capacidad 
calorífica de la mezcla en función del porcentaje de cloranfenicol para ambos 
poliácidos lácticos. 
De entrada, se puede ver que, en general las muestras con el polímero sintetizado tienden a tener un 
cambio en la capacidad calorífica ligeramente superior al sintetizado en prácticamente la totalidad de 
los casos. Si, además, intentamos relacionar los puntos con una regresión lineal obtenemos la siguiente 
información. No parece que haya mucha relación entre el valor del cambio en la capacidad calorífica y 
la composición de la mezcla si nos guiamos por los coeficientes de correlación tan bajos que se 
obtienen. Y, además, por las pendientes cercanas a cero se puede comprobar que no parece que los 
valores cambien en función de la concentración del CLA, sino que se mantienen más o menos 
constantes. 
Finalmente se han graficado las temperaturas de cristalización y de fusión en función de la 
concentración de cloranfenicol. Solo para el caso del poliácido láctico comercial ya que en el otro caso 
no llega a cristalizar ni, por lo tanto, a fundir. Además, se ha calculado en valor absoluto el error entre 
la energía absorbida y emitida. 
Tabla 3.2. Conjunto de datos de las temperaturas de cristalización y de fusión y la 
comparación entre ellas. 
% CLA Tc (ºC) Hc (J/g) Tf (ºC) Hf (J/g) Diferencia 
y = -0,0028x + 0,6454
R² = 0,3355
y = 0,0116x + 0,3698
R² = 0,3236
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5 114,10 5,069 157,51 5,083 0,014 
10 106,33 7,891 154,07 7,857 0,034 
15 105,95 12,270 151,87 12,770 0,500 
20 106,53 3,234 149,62 3,339 0,105 
30 98,13 17,490 148,38 17,500 0,010 
 
Figura 3.11. Representación gráfica de la evolución de la temperatura de cristalización 
de la mezcla en función del porcentaje de cloranfenicol. 
y = -0,5381x + 114,82
R² = 0,8387
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Figura 3.12. Representación gráfica de la evolución de la temperatura de fusión de la 
mezcla en función del porcentaje de cloranfenicol. 
Se puede observar como a medida que aumenta la concentración de cloranfenicol ambas 
temperaturas disminuyen de manera aparentemente lineal, con un factor de correlación 
moderadamente alto. La que parece disminuir más rápidamente es la temperatura de cristalización, 
según la pendiente de la recta de regresión. Para ambos casos podemos determinar que la adición de 
CLA a la mezcla provoca una serie de interacciones moleculares que se traducen en la disminución de 
las temperaturas de cristalización y de fusión de las muestras. 
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3.4. Resultados espectroscopía dieléctrica de banda ancha 
De las espectroscopías dieléctricas llevadas a cabo obtenemos una serie de gráficos en las que se 
representa la permitividad imaginaria (’’) en función de la frecuencia (f). Obtenemos un gráfico para 
cada temperatura, así que de cada concentración tenemos un conjunto de gráficos como el que se 
añade a continuación: 
 
Figura 3.13. Representación de la permitividad en función de la frecuencia para la 
muestra de 0% de cloranfenicol a 335 K. 
Como se puede observar se han representado los logaritmos de las variables pues sin aplicar 
previamente dichos logaritmos no se observaría la forma característica que adquiere la curva. 
La primera parte de la curva, el conjunto de valores descendientes desde la parte más alta algo hasta 
algo antes del primer pico hacia abajo, puede parametrizar la función conductividad. La segunda parte, 
el pico hacia arriba, puede parametrizar la función HN. Ambos casos se mostrarán más adelante. 
El pico empieza a aparecer cuando se trabaja más arriba de la temperatura de transición vítrea porque 
el tiempo de relajación de la Tg es 100 s y por lo tanto queda fuera del espectro de frecuencias medidas. 
Para poder observar este hecho se han representado en un mismo gráfico diferentes temperaturas de 
la misma concentración. 
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Figura 3.14. Comparación de diferentes temperaturas para una misma concentración, 
5 % de cloranfenicol. 
Para la representación de este gráfico se han elegido varias temperaturas que permitan ver como varía 
la permitividad obtenida en cada caso de manera general. Se pueden observar varios hechos 
principales: como el pico va adquiriendo definición y como se va desplazando hacia la derecha a 
medida que se va aumentando la temperatura. También se puede observar que a temperaturas más 
bajas también se obtienen valores más bajos de permitividad. La última observación que se puede 
hacer es que la pendiente de la conductividad mencionada anteriormente parece ser igual en los casos 
mostrados, veremos más sobre esto más adelante. 
De la misma manera que se han mostrado diferentes temperaturas para una misma concentración se 
van a comparar también la versión inversa, los resultados para diferentes concentraciones a una misma 
temperatura y así poder hacer las comparaciones que faltan. 
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Figura 3.15. Comparación de todas las diferentes concentraciones para una misma 
temperatura, 331 K. 
Se puede observar como a mayor concentración el pico se va desplazando hacia las frecuencias más 
altas para la misma temperatura. Recordemos que a medida que se aumenta la concentración de 
cloranfenicol la temperatura de transición vítrea disminuye, por lo tanto, tiene sentido respecto al 
gráfico anterior ver que el pico está más desplazado pues ha aparecido antes y se ha podido desplazar 
más que el resto. 
La pendiente de la conductividad adquiere valores de permitividad más altos en muestras de mayores 
concentraciones. Esto se puede justificarse de la misma manera que el fenómeno anterior: aparecen 
a permitividades más bajas antes (hablando de temperaturas) y van creciendo. Así que al mirar la 
misma temperatura en diferentes casos vemos como uno ya han crecido más que otros. También se 
puede explicar por el hecho de que a la misma temperatura la viscosidad es más baja lo que permite 
que las cargas libres se muevan más fácilmente. 
Sin embargo, las partes analizadas a mayor frecuencia adquieren valores parecidos para todas las 
muestras llegando incluso a entre mezclarse las distintas curvas entre sí. 
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3.5. Tratamiento de los resultados BDS 
A partir de las gráficas de los resultados que obtenemos de la espectroscopia dieléctrica de banda 
ancha se van a calcular una serie de parámetros y su evolución en función de la temperatura y del 
tiempo. Se van a parametrizar una serie de ecuaciones a partir de tales gráficos tal como se muestra 
en el ejemplo de la figura 1.16. 
 
Figura 3.16. Representación gráfica de la permitividad imaginaria en función de 
frecuencia con los ejes en escala logarítmica i la representación de las ecuaciones de 
HN (rojo) y conductividad (verde). 
La ecuación de HN (representada en color rojo) se ajusta a partir del pico y la ecuación de la 
conductividad (representada en color verde) a partir de la pendiente que aparece en las frecuencias 
más bajas. 
Si se aplican estas ecuaciones a todos los gráficos se obtienen una serie de parámetros para cada 
temperatura y para cada concentración. Entre ellos se encuentra el parámetro de la frecuencia máxima 
a partir de la cual podemos obtener un tiempo de relajación máximo siguiendo la siguiente ecuación: 
𝜏𝑚𝑎𝑥 =
1
2𝜋𝑓𝑚𝑎𝑥
 (Ec. 3.3) 
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Se considera que la temperatura de transición detectada en BDS se encuentra cuando 𝜏𝑚𝑎𝑥 = 100 o, 
de forma equivalente, cuando log(𝜏𝑚𝑎𝑥) = 2. Si se representan todas las medidas de 𝜏𝑚𝑎𝑥 calculadas 
en función de la temperatura y ordenadas por las concentraciones se obtiene el siguiente gráfico. 
 
Figura 3.17. Logaritmo del tiempo máximo de relajación molecular en función del 
inverso de la temperatura multiplicada por un factor para cada concentración de CLA. 
A partir de los resultados se ha parametrizado la función de VFT (Ec. 2.11) para obtener la curva que 
relaciona todos los puntos experimentales. Con esta ecuación podemos calcular el valor de 
temperatura cuando la línea se cruza con la ordenada con valor 2, es decir la temperatura de transición 
vítrea. 
Se puede observar que las temperaturas obtenidas mediante BDS son más altas que las obtenidas 
mediante DSC, excepto para el primer caso. En la tabla 3.4 se puede observar la comparación. 
Tabla 3.3 Soluciones al cruce para cada concentración y comparación con los 
resultados obtenidos mediante DSC. 
% de CLA Tg BDS (ºC) Tg DSC (ºC) 
0 46,9 49,2 
5 44,7 43,4 
20 42,5 38,6 
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Los parámetros que se obtienen de la función de Arrhenius modificada según VFT son los siguientes: 
Tabla 3.4. Tabla con los valores para los parámetros obtenidos tras el ajuste. 
% de CLA f0 (Hz) B (K) T0 (K) 
0 1,51E+13 1303,86 284,496 
5 1,5188E+18 2709,87 261,583 
20 35983218004 814,849 289,037 
La obtención de los valores de la frecuencia máxima se ha hecho a partir del valor máximo que se 
registra al parametrizar la función HN en el gráfico de permitividad imaginaria en función de la 
frecuencia. La fórmula utilizada se corresponde con esta: 
La fórmula es la siguiente: 
𝜀𝐻𝑁
′′ (𝑓) =
Δε
[1 + (𝑖
𝑓
𝑓0
)
𝑎
]
𝑏 (Ec. 3.4) 
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4. Conclusiones 
A partir del trabajo realizado podemos llegar a una serie de conclusiones que serán descritas a 
continuación. 
La conclusión más importante que se puede sacar del trabajo realizado es que se ha obtenido una serie 
de mezclas completamente amorfas de un polímero, PLA, y un fármaco, CLA, en distintas 
concentraciones. Estas mezclas se mantienen estables en un amplio rango de temperaturas que 
incluyen la temperatura ambiente e incluso temperaturas que superan por varias decenas de grados 
la temperatura de transición vítrea. El fármaco conservado en estado amorfo se ha conservado en la 
matriz polimérica lo que permitiría ser almacenado a sin dar lugar a problemas. Esto demuestra que el 
proceso de preparación seguido podría escalarse hasta la escala industrial si se quisiera. 
La temperatura de transición vítrea de una mezcla binaria está entre las temperaturas de transición 
vítrea de las substancias puras que la forman. Esta temperatura variará en función de la concentración 
de cada compuesto. En el caso estudiado, el cloranfenicol tiene una temperatura de transición vítrea 
más baja que la del poliácido láctico por lo tanto a medida que se han ido haciendo pruebas 
aumentando progresivamente el porcentaje en masa del fármaco se puede observar como la 
temperatura de transición vítrea también va disminuyendo. Esta disminución no se corresponde con 
una progresión lineal, sino con la que se describe a partir de la ecuación de Gordon-Taylor que describe 
una forma como la que se puede ver en el apartado correspondiente. Otro caso en el que se ha 
observado cambios en la temperatura de transición vítrea es al cambiar de PLA, en el caso del 
sintetizado es más baja que en el caso del comercial para la misma concentración. 
La observación de como aparece la temperatura de transición vítrea aporta información sobre cuan 
mezclados están los componentes de la mezcla binaria según si se observa o no separación de fases. 
Se ha observado separación de fases en la muestra del 30% y no en la del 20% por lo tanto podemos 
afirmar que en algún punto entre estas dos composiciones conocidas se produce el límite entre la 
separación o no de fases. 
A partir de los resultados obtenidos de las distintas calorimetrías realizadas podemos observar como 
en el caso de la temperatura de fusión y la temperatura de cristalización hay un cambio progresivo con 
tendencia a disminuir a medida que se aumenta la composición de la mezcla que se analiza. El cambio 
es parecido al que se observa con la temperatura de transición vítrea, también van disminuyendo 
ambas temperaturas a medida que se va aumentando la concentración de cloranfenicol en la muestra. 
Siendo la de fusión la que más rápidamente disminuye.  
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La temperatura de transición vítrea además de aportar la información de donde se produce el cambio 
en la dinámica de las moléculas de una muestra también aporta información sobre el cambio en el 
calor que está absorbiendo la muestra y por lo tanto el cambio en la capacidad calorífica de la misma. 
Se ha observado que en el caso de la capacidad calorífica no es así y se comporta de una manera más 
o menos independiente en los casos estudiados. 
Se ha conocido el cambio en los tiempos de relajación de las muestras analizadas en espectroscopía 
dieléctrica. El pico de permitividad imaginaría aparece a mayor frecuencia según se aumenta la 
temperatura para una misma concentración o según se aumente la concentración para una misma 
temperatura. 
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5. Impacto Ambiental 
Se ha hecho un breve estudio sobre el impacto ambiental que ha implicado este proyecto. Me he 
centrado en los distintos tipos de residuos que se han generado. Tanto de material como de los 
compuestos utilizadas. 
Entre los residuos encontramos las cápsulas utilizadas en las calorimetrías de barrido diferencial. Estas 
cápsulas están hechas de aluminio que puede ser reciclado completamente así que no supone un 
problema ya que al reciclarse no pierde sus propiedades ni genera otros residuos. El reciclaje del 
aluminio a menudo aporta ahorro de tiempo y dinero. El proceso de reciclado llevado a cabo en el 
laboratorio es el siguiente: una vez hecho el análisis no se tira a la papelera normal, esto está indicado 
en la propia papelera, sino que se recoge un cubo concreto junto a las otras cápsulas que al estar lleno 
se lleva a la desechería donde se hace la recogida selectiva de productos para reciclar que no disponen 
de un contenedor propio. 
Estas cápsulas están llenas de la mezcla analizada de poliácido láctico y cloranfenicol. Ya que las 
cantidades utilizadas son del orden de miligramos se considera que no suponen un riesgo considerable. 
En el caso en que este proyecto se adaptara y escalara a un tamaño industrial sí que se deberían 
considerar métodos de separación para tener la posibilidad de reciclarlo. Las muestras que contienen 
el PLA guardadas en la nevera deberán ser eliminadas adecuadamente teniendo en cuenta su 
composición. 
Los productos utilizados como disolventes, cloroformo y acetona, no han sido controlados en ningún 
momento y se ha permitido su evaporación en campana de extracción y en habitación. Las cantidades 
totales utilizadas sí que han sido mayores que las de los otros productos, pero se siguen considerando 
ínfimas. 
Otros residuos generados han sido las pipetas y los guantes de nitrilo. Para ambos existen programas 
de reciclado, pero desconozco si la universidad participa en alguno de ellos. 
En general cabe destacar que las cantidades para la realización del trabajo no suponen grandes 
cantidades y por lo tanto no suponen grandes generaciones de residuos. Si los productos estudiados 
se aplicaran en la industria se tendría que hacer una valoración de este apartado totalmente distinta a 
la que se ha hecho. 
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6. Evaluación Económica 
Tal y como es requisito se ha hecho una evaluación económica del coste de llevar a cabo el proyecto 
realizado. Se ha dividido en tres apartados principales: en el primero se recogen los gastos referentes 
al material y el software utilizados, en el segundo se recogen los costes acerca de los productos 
químicos que se han necesitado y, por último, en el tercer apartado consta el coste en mano de obra 
para realizarlo. 
Para simplificar conceptos y cálculos se ha considerado solo como gasto la parte proporcional del 
precio en función de la parte gastada respecto los totales de unidades y de precio. Para el cálculo de la 
amortización se ha calculado suponiendo que la máquina se está utilizando por un único usuario. No 
se han tenido en cuenta los gastos en los que no he participada de manera directa como la síntesis del 
polímero sintetizado ni la preparación de algunas muestras con el polímero comercial. Tampoco se han 
tenido en cuenta los gastos de agua corriente y electricidad. 
6.1. Materiales: 
Tabla 6.1. Materiales, cantidad utilizada, consideraciones sobre su amortización y su 
coste. 
Concepto Unidades 
Precio/u 
(€) 
Periodo de 
amortización 
(años-1) 
Fracción 
amortizada 
(años) 
Coste 
total (€) 
Guantes 10 0,06 1 1,00 0,60 
Pipetas 4 0,02 1 1,00 0,08 
Espátulas 2 2,55 5 0,33 0,34 
Bastoncillos 30 0,01 1 1,00 0,29 
Papel de cocina 15 0,30 1 1,00 4,50 
Parafilm 1 3,80 1 1,00 3,80 
Pinzas 2 3,95 5 0,33 0,53 
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Alicates 1 8,19 5 0,33 0,55 
Botes para muestras 9 0,68 5 0,33 0,41 
Botellas para productos 1 4,40 5 0,33 0,29 
Cápsulas para análisis 30 1,30 1 1,00 39,00 
Recipientes para 
muestras 
1 50,00 15 0,33 1,11 
Prensa 1 900,00 15 0,33 20,00 
Medidor de espesores 1 109,29 15 0,33 2,43 
Calorímetro de barrido 
diferencial 
1 19700,00 25 0,33 262,67 
Espectroscopio 
dieléctrico de banda 
ancha 
1 180000,00 25 0,33 2400,00 
Balanza científica 1 2149,99 15 0,33 47,78 
Agitador eléctrico 1 3455,76 15 0,33 76,79 
Hornillo eléctrico 1 29,90 10 0,33 1,00 
Nevera 1 379,00 10 0,33 12,63 
Vitrina 1 3559,00 10 0,33 118,63 
Ordenador y periféricos 1 600,00 10 0,33 20,00 
Software 2 200,00 25 0,33 5,33 
Total         3018,75 
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6.2. Productos 
Tabla 6.2. Productos químicos utilizados y su coste. 
Concepto Cantidad (L) o (kg) Precio (€/L) o (€/kg) Coste total (€) 
Acetona 0,5 3,6 1,80 
Cloroformo 0,05 29,95 1,50 
PLA (comercial) 0,005 25 0,13 
PLA (sintetizado) 0,005 25 0,13 
Cloranfenicol 0,001 350 0,35 
Nitrógeno 0,5 50 25,00 
Helio 0,3 80 24,00 
Total     52,90 
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6.3. Mano de obra 
Tabla 6.3. Mano de obre necesaria para llevar a cabo el proyecto y su coste. 
Concepto 
Número de 
trabajadores 
Tiempo trabajado 
(h) 
Coste por hora 
(€/h) 
Coste total 
(€) 
Mano de obra 1 350 15,00 5250,00 
Total       5250,00 
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6.4. Evaluación conjunta 
Tabla 6.4. Recopilación de todos los costes desglosados anteriormente. 
Aparatos y software (€) 3018,75 
Productos (€) 52,90 
Mano de obra (€) 5250,00 
Total (€) 8321,65 
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Anexo A: Cálculos 
En este anexo se adjuntan los diferentes cálculos, así como sus resultados, de las operaciones que se 
mencionan durante el trabajo, pero no llegan a mostrarse. 
A1: Cálculo de la masa de cloroformo a usar en las muestras preparadas: 
Cambio de concentración en porcentaje volumétrico del 10% a porcentaje másico: 
Densidad del cloroformo: 1.47 g/cm3. 
Densidad del PLA: 0.935 g/cm3. 
10 𝑐𝑚3 𝑃𝐿𝐴
100 𝑐𝑚3 𝐶𝐻𝐶𝑙3
· 100 ·
1 𝑐𝑚3 𝐶𝐻𝐶𝑙3
1.47 𝑔 𝐶𝐻𝐶𝑙3
·
0.935 𝑔 𝑃𝐿𝐴
1 𝑐𝑚3 𝑃𝐿𝐴
= 6.36% 
Ejemplo suponiendo 100 g de muestra con una concentración del 6.36% en masa de PLA y queriendo 
usar 0.5 g o 0.25 g de PLA: 
Equivalencia en gramos al porcentaje: 
100 𝑔 − 6.36 𝑔 = 93.64 𝑔 
Cálculo base: 
0.5 𝑔 𝑃𝐿𝐴 ·
93.64 𝑔 𝐶𝐻𝐶𝑙3
6.36 𝑔 𝑃𝐿𝐴
= 7.361 𝑔 𝐶𝐻𝐶𝑙3 
0.25 𝑔 𝑃𝐿𝐴 ·
93.64 𝑔 𝐶𝐻𝐶𝑙3
6.36 𝑔 𝑃𝐿𝐴
= 3.6808 𝑔 𝐶𝐻𝐶𝑙3 
En las muestras: 
Tabla A1.1. Lista de masas calculadas y utilizadas en cada caso durante la primera 
parte de la preparación de las muestras. 
 
PLA Calculado (g) PLA Real (g) CHCl3 Calculado (g) CHCl3 Real (g) 
15% (comercial) 0,5000 0,5186 7,6355 7,6834 
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30% (comercial) 0,5000 0,5230 7,7003 7,7131 
0% (sintético) 0,2500 0,2541 3,6808 3,6890 
5% (sintético) 0,2500 0,2504 3,6808 3,7001 
10% (sintético) 0,2500 0,2501 3,6808 3,6839 
20% (sintético) 0,2500 0,2502 3,6808 3,7164 
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A2: Cálculo del cloranfenicol utilizado en las muestras preparadas: 
Se quiere que el PLA preparado con anterioridad sea del 15% y del 30% respectivamente en cada 
muestra para el comercial y 5%, 10% y 20% para el sintetizado en el laboratorio. 
Cálculo base: 
Siendo “x” la masa del CLA que se va a añadir, “y” el porcentaje que se quiere obtener y seguimos 
considerando la cantidad de PLA como 0.5 g o 0.25 g, representado como “M”. 
𝑦 =
𝑥
𝑀 + 𝑥
 
En las muestras: 
Tabla A2.1. Lista de masas calculadas y utilizadas en cada caso durante la segunda 
parte de la preparación de las muestras. 
Muestra CLA Calculado (g) CLA Real (g) CLA (%) 
15% (comercial) 0,0882 0,0972 15,7843 
30% (comercial) 0,2143 0,2155 29,1808 
0% (sintético) 0,0000 0,0000 0,0000 
5% (sintético) 0,0132 0,0134 5,0796 
10% (sintético) 0,0278 0,0286 10,2619 
20% (sintético) 0,0625 0,0628 20,0639 
  
(Ec. A2.1) 
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A3: Incremento de la capacidad calorífica 
En el caso del sintetizado, al disponer de la masa molecular promediada, podemos hacer ese cálculo 
por mol en vez de por gramo. Ese valor saldría de dividir el resultado anterior entre el resultado de la 
siguiente fórmula: 
𝑀𝑚𝑒𝑑ⅈ𝑜 = 𝑀𝐶𝐿𝐴 · 𝑐𝐶𝐿𝐴 + 𝑀𝑃𝐿𝐴 · 𝑐𝑃𝐿𝐴 = 323.131 · 𝑐 + 142.55 · (1 − c) 
Donde: 
𝑀𝑚𝑒𝑑ⅈ𝑜: El valor de masa molecular resultante. 
𝑀𝐶𝐿𝐴, 𝑀𝑃𝐿𝐴: La masa molecular del cloranfenicol y del poliácido láctico, respectivamente 323.131 
g/mol y 142.55 g/mol. El valor del poliácido láctico se corresponde con un valor promedio. 
𝑐𝐶𝐿𝐴 o 𝑐, 𝑐𝑃𝐿𝐴: Concentración en tanto por uno del cloranfenicol y del poliácido láctico. 
  
Transición vítrea y dinámica molecular de dispersiones sólidas amorfas de cloranfenicol en poliácido láctico.  
  69 
A4: Cálculo del número de horas de Trabajo 
Se ha considerado un trabajador a media jornada ya que se asemeja bastante al tiempo dedicado y el 
resultado ha sido redondeado aproximado de la siguiente manera. 
4 𝑚ⅇ𝑠ⅇ𝑠 ·
30.4 𝑑í𝑎𝑠
1 𝑚ⅇ𝑠
·
5 𝑑í𝑎𝑠 𝑙𝑎𝑏𝑜𝑟𝑎𝑏𝑙ⅇ𝑠
7 𝑑í𝑎𝑠
·
4 ℎ
1 𝑑í𝑎 𝑙𝑎𝑏𝑜𝑟𝑎𝑏𝑙ⅇ
= 347.43 ℎ ≈ 350 ℎ 
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Anexo B: Otras medidas recogidas 
Se incluyen los datos referentes a diferentes medidas que se han ido haciendo a lo largo del trabajo 
con la intención de dejar constancia de ellas en algún momento del dicho trabajo. 
B1: Pesos de las calorimetrías: 
Tabla B1.1. (Conjunto de tablas) Lista de las diferentes masas pasadas durante el 
análisis DSC. 
Comercial 
 
Pan (g) Pan + Muestra (g) Muestra (g) Muestra (mg) Lid (g) 
5% 0,04398 0,04669 0,00271 2,71 0,01331 
10% 0,04364 0,04745 0,00381 3,81 0,01321 
15% 0,04625 0,04761 0,00136 1,36 0,01326 
20% 0,04366 0,04585 0,00219 2,19 0,01330 
30% 0,04379 0,04660 0,00281 2,81 0,01326 
 
Comercial 
 Pan + Lid + Muestra Antes (g) Pan + Lid + Muestra Después (g) Muestra Final (g) 
5% 0,05989 0,05913 0,00184 
10% 0,06063 0,06006 0,00321 
15% 0,06083 0,06073 0,00122 
20% 0,05920 0,05889 0,00193 
30% 0,05987 0,05952 0,00247 
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Sintetizado 
 Pan (g) Pan + Muestra (g) Muestra (g) Muestra (mg) Lid (g) 
0% 0,04380 0,04674 0,00294 2,94 0,01333 
5% 0,04379 0,04538 0,00159 1,59 0,01322 
10% 0,04359 0,04505 0,00146 1,46 0,01341 
20% 0,04367 0,04509 0,00142 1,42 0,01329 
 
Sintetizado 
 Pan + Lid + Muestra Antes (g) Pan + Lid + Muestra Después (g) Muestra Final (g) 
0% 0,06004 0,05933 0,00220 
5% 0,05863 0,05832 0,00131 
10% (1) 0,05841 0,05822 0,00122 
20% (2) 0,05841 0,05821 0,00125 
Las tablas se han partido en dos para que mejorar la distribución de estas a lo largo de las páginas.  
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B3: Tabla de temperaturas analizadas mediante BDS 
Tabla B3.1. Rangos de temperaturas y aumento de las misma llevado a cabo en BDS. 
Muestra Rango de temperaturas (ºC) Factor de aumento lineal (ºC) 
0% 
De -100 a 0 10 
De 5 a 40 5 
De 42 a 62 2 
De 65 a 120 5 
5% 
De -100 a 0 10 
De 5 a 35 5 
De 36 a 60 2 
De 65 a 120 5 
20% 
 10 
De 20 a 30 5 
De 32 a 36 2 
De 60 a 100 5 
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Anexo C: Fichas de seguridad 
Fichas de seguridad de los compuestos utilizados en el laboratorio 
Teniendo como referencia las plantillas proporcionadas en otra asignatura (Experimentación Química) 
se ha hecho una ficha de seguridad de los compuestos utilizados con el fin de dejar constancia de 
manera clara de los peligros que comporta la manipulación de dichos compuestos, en el caso de 
haberlos y de sus propiedades. De esta manera se pretende guiar sobre cómo ha de ser su 
manipulación adecuada a la vez que permite tener una referencia de actuación en el caso de que se 
produzca una interacción inadecuada durante su manipulación durante las sesiones de laboratorio. 
  
  Annexos 
76   
C1: Poliácido láctico 
Nombre del producto: Ácido poliláctico, poliácido láctico, PLA 
Nombre sistemático del producto: Poliácido láctico 
Nº CAS: 26100-51-6 Masa molar (g/mol): 72.06 (del monómero) 
Fórmula estructural:  
 
Fórmula molecular: 
-[C3H4O2]- (del monómero) 
Presentación, disolvente y concentración: Pequeñas esfereas blancas, sólido blanquecino, 
disuelto en cloroformo. 
Punto de fusión: 150-160 ºC (175 ºC en el caso 
del PLLA) 
Punto de ebullición:  
Densidad (kg/m3): 1210-1430 Propiedades ácido-base (pka):  
Temperatura de inflamabilidad:  Solubilidad en agua: Insoluble 
Pictogramas de seguridad:  
Peligros:  
Límites de exposición:  
Otros datos de interés:  
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C2: Cloranfenicol 
Nombre del producto: Cloranfenicol 
Nombre sistemático del producto: (2,2-Dicloro-N-[1,3-dihidroxi-1-(4-nitrofenil)propan-2-
il]acetamida 
Nº CAS: 56-75-7 Masa molar (g/mol): 323,131 
Fórmula estructural: 
 
Fórmula molecular: C11H12N2CL2O5 
Presentación, disolvente y concentración: Polvo blanco inodoro. Disuelto en acetona. 
Punto de fusión: 150 ºC Punto de ebullición: - 
Densidad (kg/m3): 0.7 g/cm3 Propiedades ácido-base (pka):  
Temperatura de inflamabilidad: No aplicable. Solubilidad en agua: 2.5 g/l (25 ºC) 
Pictogramas de seguridad:  
 
Peligroso por aspiración 
 
Peligros:  
H351 Se sospecha que provoca cáncer. 
H361d Se sospecha que daña el feto. 
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Límites de exposición:  
Inhalación: 10 mg/m3. 
Respiración: 3 mg/m3. 
Otros datos de interés:  
P201 Pedir instrucciones especiales antes del uso. 
P280 Llevar guantes de protección. 
P308/313 En caso de exposición manifiesta o presunta: consultar a un médico. 
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C3: Cloroformo 
Nombre del producto: Cloroformo, tricloruro de formilo o tricloruro de metilo. 
Nombre sistemático del producto: Triclorometano 
Nº CAS: 67-66-3 Masa molar (g/mol): 119.38 
Fórmula estructural:  
 
 
Fórmula molecular: CHCl3 
Presentación, disolvente y concentración: Líquido transparente muy oloroso. 
Punto de fusión: -64 ºC Punto de ebullición: 61 ºC 
Densidad (kg/m3): 1483 Propiedades ácido-base (pka): 15.7 (20 ºC) 
Temperatura de inflamabilidad: >1000 ºC Solubilidad en agua: 0,8 g/100 ml (20 °C) 
Pictogramas de seguridad:  
  
Toxicidad aguda Peligroso por aspiración 
 
Peligros:  
H302 Nocivo en caso de ingestión. 
H315 Provoca irritación cutánea. 
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H351 Se sospecha que provoca cáncer. 
H373 
Puede provocar daños en los órganos tras exposiciones prolongadas o 
repetidas 
 
Límites de exposición: 10 ml/m3 o 50 mg/m3. 
Otros datos de interés:  
P281 Utilizar el equipo de protección individual. 
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C4: Acetona 
Nombre del producto: Acetona, dimetilcetona o ß-cetopropana. 
Nombre sistemático del producto: Propanona 
Nº CAS: 67-64-1 Masa molar (g/mol): 58.08 
Fórmula estructural:  
 
Fórmula molecular: C3H6O 
Presentación, disolvente y concentración: Líquido incoloro con olor característico. 
Punto de fusión: -95 ºC Punto de ebullición: 56 ºC 
Densidad (kg/m3): 784 Propiedades ácido-base (pka): 19.16 
Temperatura de inflamabilidad: -20 ºC Solubilidad en agua: Soluble. 
Pictogramas de seguridad:  
  
Inflamable Irritación cutánea 
 
Peligros:  
H225 Líquidos inflamables. 
H319 Lesiones oculares graves o irritación ocular. 
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H336 
Toxicidad específica en determinados órganos – exposición única (efectos 
narcóticos, somnolencia) 
 
Límites de exposición:  
Otros datos de interés:  
P210 
Mantener alejado del calor, de superficies calientes, de chispas, de llamas 
abiertas y de cualquier otra fuente de ignición. 
P305/351/338 
En casi de contacto con los ojos: aclarar cuidadosamente con agua durante 
varios minutos. Quitar las lentes de contacto si lleva y resulta fácil. Seguir 
aclarando. 
P403/233 
Almacenar en un lugar bien ventilado. Mantener el recipiente cerrado 
herméticamente. 
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C5: Nitrógeno 
Nombre del producto: Nitrógeno 
Nombre sistemático del producto: Dinitrógeno 
Nº CAS: 7727-37-9 Masa molar (g/mol): 28.0134 
Fórmula estructural: 
 
Fórmula molecular: N2 
Presentación, disolvente y concentración: Gas incoloro e inodoro. 
Punto de fusión: -210 ºC Punto de ebullición: -196 ºC 
Densidad (kg/m3): 1.1455 (1 atm, 25 ºC) Propiedades ácido-base (pka):  
Temperatura de inflamabilidad:  Solubilidad en agua: 20 mg/l 
Pictogramas de seguridad:  
 
Gas 
 
Peligros:  
H280: Contiene gas a presión; peligro de explosión en caso de calentamiento. 
Límites de exposición:  
Otros datos de interés:  
P403: Almacenar en lugar bien ventilado. 
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C6: Helio 
Nombre del producto: Helio 
Nombre sistemático del producto: Helio 
Nº CAS: 7440-59-7 Masa molar (g/mol): 4.0026 
Fórmula estructural: He Fórmula molecular: He 
Presentación, disolvente y concentración: Gas incoloro e inodoro. 
Punto de fusión: -272.2 ºC Punto de ebullición: -269 ºC 
Densidad (kg/m3): 0.1785 Propiedades ácido-base (pka):  
Temperatura de inflamabilidad:  Solubilidad en agua: 8.61 cm3/kg agua 
Pictogramas de seguridad:  
 
Gas 
 
Peligros:  
H280: Contiene gas a presión; peligro de explosión en caso de calentamiento. 
Límites de exposición:  
Otros datos de interés:  
P403: Almacenar en un lugar ventilado. 
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Anexo D: Diario de laboratorio 
Tabla D1.1. Programación llevada a cabo en el laboratorio. 
Fecha Programa Resultado 
16 de 
febrero de 
2018. 
DSC 10% comercial. OK. 
20 de 
febrero de 
2018. 
DSC 5% comercial. 
Problemas con el sellado de la 
cápsula, pero solucionado 
finalmente. 
23 de 
febrero de 
2018. 
DSC 20% comercial. OK. 
26 de 
febrero de 
2018. 
Preparación de dos muestras de PLA 
comercial en cloroformo. 
OK. 
27 de 
febrero de 
2018. 
Disolución de CLA en acetona y mezclado 
con las preparaciones del día anterior. 
Obtenidas disoluciones del 15% y del 30%. 
DSC 30% comercial. 
OK. 
1 de 
marzo de 
2018. 
DSC 15% comercial. 
Resultados incorrectos. Redisolución 
de la muestra en acetona. 
6 de 
marzo de 
2018 
Repetición DSC 15% comercial. Resultados incorrectos. 
9 de 
marzo de 
2018 
Redisolución en cloroformo. Repetición DSC 
15% comercial. 
OK. 
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16 de 
marzo de 
2018 
Repetición DSC 20% comercial. OK. 
11 de abril 
de 2018. 
Preparación de tres muestras de PLA 
sintetizado en cloroformo. 
OK. 
16 de abril 
de 2018. 
Disolución de CLA en acetona y mezclado 
con las preparaciones del día anterior. 
Obtenidas disoluciones del 5% y 10%. DSC 
10% sintetizado. 
DSC Resultados incorrectos. El bote 
de la del 20% no quedó bien cerrado 
y se repite la sesión anterior para él. 
18 de abril 
de 2018. 
Disolución de CLA en acetona y mezclado 
con las preparaciones del día anterior. 
Obtenidas disoluciones del 20%. Repetición 
DSC 10% sintetizado. 
DSC Resultados incorrectos. 
Redisolución de las tres muestras en 
acetona. 
20 de abril 
de 2018. 
Repetición DSC 10% sintetizado. OK. 
23 de abril 
de 2018. 
DSC 20% sintetizado. 
Resultados incorrectos. Redisolución 
de la muestra. 
25 de abril 
de 2018. 
Repetición 20% sintetizado. OK. 
26 de abril 
de 2018. 
DSC 5% y repetición 10% ambos sintetizados. OK. 
7 de mayo 
de 2018. 
Preparación de una muestra de PLA 
sintetizado en cloroformo. 
OK. 
8 de mayo 
de 2018. 
BDS 0% sintetizado (parte 1 de 2). DSC 0% 
sintetizado. 
OK. 
11 de 
mayo de 
2018. 
BDS 0% sintetizado (parte 2 de 2). BDS 0% 
sintetizado (parte 1 de 3). 
Resultados incorrectos. Se decide 
cambiar el procedimiento. 
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14 de 
mayo de 
2018. 
BDS 0% sintetizado (parte 2 de 3). BDS 0% 
sintetizado. 
OK. 
15 de 
mayo de 
2018. 
BDS 0% sintetizado (parte 3 de 3). BDS 5% 
sintetizado (parte 1 de 3). 
OK. 
22 de 
mayo de 
2018. 
BDS 5% sintetizado (parte 2 de 3). OK. 
23 de 
mayo de 
2018. 
BDS 5% sintetizado (parte 2 de 3). BDS 20% 
(parte 1 de 3). 
OK. 
24 de 
mayo de 
2018. 
BDS 20% sintetizado (parte 2 de 3). OK. 
25 de 
mayo de 
2018. 
BDS 20% sintetizado (parte 3 de 3). OK. 
 
